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Abstrak

Perkembangan nanoteknologi sebagai nanomaterial telah banyak dimanfaatkan salah satunya dalam bentuk
nanokomposit. Nanokomposit banyak diaplikasikan sebagai fotokatalis untuk mendegradasi logam berat dan dewasa ini
banyak penelitian mengenai manfaat nanokomposit sebagai bahan antibakteri. Penelitian ini bertujuan menganalisis
aktivitas antibakteri dari nanokomposit TiO2/Cu dan TiO2/CuO hasil sintesis terhadap Bacillus cereus. Metode yang
digunakan dalam melakukan sintesis nanokomposit adalah metode impregnasi basah. CuSO4 merupakan prekursor yang
digunakan untuk mensinteis TiO2/Cu sedangkan TiO2/CuO menggunakan CuClz. Suhu kalsinasi yang digunakan adalah
600°C. Material TiO2/Cu yang dihasilkan berukuran 29.01 nm sedangkan TiO2/CuO 27.64 nm. Uji karaterisasi X-Ray
Diffraction (XRD) dilakukan untuk mengetahui pembentukkan nanokomposit TiO2/Cu dan TiO2/CuO. Puncak difraksi
pada sudut 20 TiO2 yaitu 25.33°, CuO 38.7°, Cu 43.6° dan menandakkan nanokomposit berhasil terbentuk. Hasil pengujian
aktivitas antibakteri terhadap Bacillus cereus dengan menggunakan metode difusi cakram menunjukkan TiO2/Cu memiliki
zona hambat bakteri 8.10 mm dan TiO2/CuO 11.40 mm dan termasuk ke dalam antibakteri kuat sedangkan nanopartikel
CuO merupakan antibakteri sedang dengan nilai sebesar 7.85 mm. Hasil ini menunjukkan nanokomposit memiliki daya
hambat bakteri lebih tinggi dibandingkan nanopartikelnya.

Kata kunci: antibakteri, nanokomposit, TiO2, Cu, CuO

Abstract

The development of nanotechnology as a nanomaterial has been widely used, the ones called nanocomposites.
Nanocomposites are widely applied as photocatalysts to degrade heavy metals and nowadays there are many studies of the
advantages of nanocomposites as antibacterial materials. This study aimed to analyze the antibacterial activity of the
synthesized TiO2/Cu and TiO2/CuO nanocomposites against Bacillus cereus. The method used in the synthesis of
nanocomposites is the wet impregnation method. CuSOys is the precursor used to synthesize TiO2/Cu and TiO2/CuO uses
CuCl.. Calcination temperature used is 600°C. The resulting TiO2/Cu material is 29.01 nm and TiO2/CuO is 27.64 nm. X-
Ray Diffraction (XRD) characterization test was conducted to determine the formation of TiO2/Cu and TiO2/CuO
nanocomposites. The diffraction peaks at 20 TiO is 25.33°, CuO 38.7°, Cu 43.6° and indicated that the nanocomposite was
successfully formed. The results of the antibacterial activity test against Bacillus cereus using the disk diffusion method
showed that TiO2/Cu had a bacterial inhibition zone of 8.10 mm and TiO2/CuO 11.40 mm and was classified as a strong
antibacterial and CuO nanoparticles were moderate antibacterial with a value of 7.85 mm. These results indicate that the
nanocomposite has a higher bacterial inhibitory power than the nanoparticles.
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Pendahuluan

Nanoteknologi merupakan studi bahan pada
skala nano yang memiliki sifat berbeda daripada
bahan pada skala yang lebih besarnya [1].
Nanoteknologi banyak dimanfaatkan pada industri
otomotif, elektronik, teknologi pangan, dan
nanomaterial [2]. Salah satu pemanfaatan
nanoteknologi material adalah nanokomposit.
Nanokomposit merupakan komposit yang dibuat
dengan material berskala 1 - 100 nm [1].
Sedangkan komposit merupakan material yang
terdiri dua/lebih material dengan sifat berbeda.

Secara umum komposit disusun dari dua
komponen vyaitu penguat (reinfocment) dan
matriks, matriks merupakan fasa yang dominan
pada komposit [2]. Nanokomposit sendiri telah
diaplikasikan sebagai fotokatalis untuk
mendegradasi logam berat maupun zat pewarna
dan sebagai material campuran pembuatan
kemasan  pangan [3,4,5,27]. Selain itu,
nanokomposit  dimanfaatkan  sebagai  agen
antibakteri, diketahui nanokomposit Ag/TiO;
mampu  menghambat pertumbuhan  bakteri
Staphylococcus aureus sebesar 75% [6].
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Nanopartikel TiO, memiliki zona hambat
sebesar 11 mm pada Escherichia coli [7] dan
termasuk ke dalam antibakteri kuat, dengan
rentang zona hambatnya sebesar 10-20 mm [8].
Selain itu, material nanopartikel yang digabung ke
dalam bentuk nanokomposit menunjukkan daya
hambat bakteri yang lebih tinggi [9]. Selain logam
perak (Ag), para peneliti telah mengkonfirmasi
bahwa logam tembaga (Cu) dapat menekan
pertumbuhan patogen seperti methicillin resistant
dari bakteri Staphylococcus aureus (MRSA),
Escherichia coli, dan Legionella pneumophia [10].
lon tembaga dapat menghambat pertumbahan
bakteri Escherichia coli dengan daya hambat 10
mm [11]. Tembaga oksida (CuO) memiliki daya
hambat bakteri, terhadap Escherichia coli 11 mm
yang termasuk ke dalam antibakteri kuat [26].

Pada penelitian lain, diketahui antibiotik yang
ditambahkan material CuO mampu meningkatkan
daya hambat pada bakteri Bacillus cereus dengan
peningkatan maksimumnya sebesar 51.68% [28].
Tembaga oksida diketahui memiliki daya hambat
bakteri, terhadap Bacillus cereus sebesar 25.3 mm
yang termasuk ke dalam antibakteri sangat kuat
[11]. Di sisi lain, tembaga menjadi komoditas
logam unggulan Indonesia. Indonesia memiliki
3% cadangan tembaga dunia dengan total 871 juta
ton dan menjadi 7 besar negara yang memiliki
cadangan tembaga dunia [12].

Sumber daya yang melimpah, harga yang
lebih ekonomis, dan potensinya sebagai agen
antibakteri mendorong penelitian ini. Potensi
pengembangan sebagai nanokomposit TiO;
dengan logam tembaga dan oksida logamnya
sebagai antibakteri Bacillus cereus diharapkan
menghambat pertumbuhan Bacillus cereus sebagai
bakteri yang menyebabkan infeksi sistem
pencernaan, non-gastrointestinal, infeksi saluran
pernafasan, infeksi nosokomial, infeksi sistem
saraf pusat, infeksi saluran kemih, infeksi kulit,
endokarditis, dan osteomielitis [13]. Untuk itu
penelitian ini bertujuan mensintesis nanokomposit
TiO2/Cu dan TiO2/CuO dan menguji aktivitas anti
bakterinya pada Bacillus cereus.

Metode Penelitian

Bahan yang dibutuhkan adalah tembaga (I1)
klorida (CuCl,), tembaga (IlI) sulfat (CuSO.,),
titanium dioksida (TiOz), natrium hidroksida
(NaOH), natrium klorida (NaCl), etanol, akuades,
nutrien agar, pepton, ekstrak yeast, dan
Amoxicillin. Alat yang dibutuhkan diantaranya
hot plate, magnetic stirrer, aluminum foil, oven,
tanur, pipet tetes, cawan petri, jangka sorong,
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vortex, autoklaf, difraksi sinar-X, pH meter,
neraca analitik, lidi kapas, jarum ose, dan
peralatan gelas.

Sintesis Nanokomposit TiO,/Cu

Nanokomposit TiO2/Cu disintesis
menggunakan metode impregnasi. Tembaga (1)
sulfat (CuSQO,4) dengan berat 10% dari berat TiO>
dilarutkan dalam 50 mL akuades, diaduk
menggunakan magnetic stirrer sampai larutan
homogen. Proses pengadukan selama 30 menit
pada suhu kamar. Setelah itu, 3 g TiO;
ditambahkan ke dalam larutan. Selanjutnya,
larutan dipanaskan pada 90°C selama 5 jam sambil
diaduk. Sampel dikeringkan dalam oven pada suhu
110°C, kemudian digerus dan dikalsinasi pada
suhu 600°C selama 3 jam [14].

Sintesis Nanokomposit TiO2/CuO

Sebanyak 1.34 g tembaga (I1) klorida CuCl;
dilarutkan dalam 100 mL air deionisasi untuk
membentuk konsentrasi 0.1 M. Larutan NaOH
diteteskan perlahan sambil diaduk sampai pH
mencapai 14. Endapan hitam yang diperoleh,
dicuci menggunakan akuades dan etanol. Endapan
yang telah melalui proses pencucian dikeringkan
pada suhu 80°C selama 16 jam, lalu dikalsinasi
pada 500°C selama 4 jam [15]. Sebanyak 0.9 ¢
CuO vyang telah terbentuk dimasukkan ke dalam
gelas kimia dan ditambahkan 100 mL akuades,
diaduk dengan stirer pada 600 rpm selama 30
menit (larutan 1). Pada wadah lain, 1.8 g TiO>
ditambahkan dengan akudes 100 mL. Selanjutnya
ke dalam larutan TiO,, dimasukkan larutan 1 dan
diaduk kembali dengan kecepatan yang sama
selama 30 menit. Larutan campuran dipanaskan
pada 160°C selama 12 jam. Campuran kemudian
disaring dan dicuci dengan etanol. Produk
kemudian dikeringkan pada 80°C selama 5 jam.
Hasil dari produk kering digerus, kemudian
dikalsinasi pada suhu 600°C selama 3 jam [16].

Karakterisasi Difraksi Sinar-X Nanokomposit

Analisis XRD dilakukan dengan radiasi Cu-
Ka (1,5418) pada difraktometer D/max-3B dengan
rentang pindai 20-80° (26). Untuk ukuran kristalit
nanokomposit TiO/CuO dan TiO»/Cu dihitung
berdasarkan pengukuran difraksi sinar-X. Ukuran
kristalit dihitung dengan data lebar penuh pada
setengah maksimum atau full width at half
maximum (FWHM) di mana puncaknya dapat
dihitung menggunakan rumus Scherrer [15].
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D = KA

- 1
B cos O @
Berdasarkan persamaan (1) diketahui bahwa
D merupakan ukuran partikel (nm), A merupakan
panjang gelombang radiasi (nm), K merupakan
faktor bentuk dari kristal dengan konstanta (0.9),
merupakan integrasi luas puncak refleksi / FWHM
(rad), dan 6 merupakan sudut difraksi (derajat).

Uji Aktivitas Antibakteri

Alat yang digunakan dilakukan sterilisasi
terlebih dahulu. Isolat murni B. cereus diambil
dari media subkultur sebanyak 1 ose dengan jarum
ose, lalu digoreskan pada medium miring nutrien
agar dan diinkubasi 14-18 jam pada suhu 37°C.
Biakan bakteri kemudian disuspensikan ke dalam
air garam NaCl 0.9% yang telah steril dengan
mengambil 1 ose koloni B. cereus dari subkultur,
lalu dihomogenasi menggunakan vortex. Untuk
membuat medium Luria Bertani Agar (LBA)
dilakukan dengan menimbang NaCl 3 g, pepton 5
g, yeast ekstrak 3 g, nutrien agar sebanyak 7.5 g
yang dilarutkan ke dalam akuades sampai 500 ml
dan dihomogenkan dengan magnetic stirrer.

Setelah itu, dimasukkan ke dalam autoklaf
selama 15 menit pada suhu 121°C. Medium LBA
yang sudah steril dituang ke dalam cawan petri,
lalu dibiarkan memadat dan dingin. Lidi kapas
yang sudah disterilkan dicelupkan pada suspensi
B. cereus dan dioleskan pada permukaan medium
LBA. Untuk kontrol  positif  digunakan
Amoxicillin [17]. Konsentrasi nanokomposit yang
digunakan adalah 45 mg/ml [18]. Lalu cakram
sampel nanokomposit dengan diameter 6 mm
ditempatkan pada cawan petri. Selanjutnya
inkubasi pada 37°C selama 24 jam dan diukur
diameter daerah jernih sekitar kertas cakram (zona
hambat) menggunakan jangka sorong [17].

Hasil dan Pembahasan

Sintesis  TiO,/Cu  dilakukan  dengan
menggunakan metode impregnasi basah. Metode
impregnasi yang digunakan menunjukkan TiO-
yang dihasilkan berada pada fase anatase.
Penyisipan logam Cu dengan menggunakan
metode impregnasi tidak mengubah struktur
anatase dari TiO, hal ini dapat dikarenakan ion
Cu? mampu menggantikan Ti pada TiO, karena
jari-jari ion dari Cu?* hampir sama dengan Ti**, di
mana jari-jari ion dari Cu®* sebesar 0.73 A dan
Ti** sebesar 0.74 A [14].
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Proses kalsinasi pada sintesis TiO2/Cu
dilakukan pada suhu 600°C, proses Kkalsinasi
berpengaruh terhadap morfologi produk sintesis,
di mana fase anatase pada TiO, cenderung
dihasilkan pada suhu kalsinasi 500°C-600°C dan
fase rutile dihasilkan pada suhu kalsinasi 700°C
[19]. Suhu kalsinasi pada fase anatase
menghambat pertumbuhan bakteri gram positif
lebih tinggi [20]. Sedangkan untuk sintesis
TiO2/CuO dilakukan pembentukan CuO dengan
metode presipitasi. Prekursornya adalah CuCl,
yang kemudian dilarutkan dalam akuades.
Selanjutnya, menambahkan perlahan NaOH
sebagai anti-solvent untuk membentuk endapan
Cu(OH),. Ketika NaOH ditambahkan ke dalam
larutan CuCl, terjadi perubahan warna, karena
tembaga klorida (CuCl,) bereaksi dengan NaOH
yang kemudian menghasilkan endapan tembaga
hidroksida (Cu(OH)) dan natrium Kklorida (NaCl),
dengan persamaan reaksi berikut [22]

CuCl; + 2NaOH——» Cu(OH); + 2NaCl

Tembaga Klorida larut dalam air dan
terdisosiasi menjadi ion Cu?* dan CI- sedangkan
NaOH terdisosiasi menjadi ion Na* dan OH-.
Selanjutnya, larutan berwarna coklat tua yang
mengindikasi telah terbentuknya senyawa tembaga
oksida. Endapan coklat yang dihasilkan kemudian
dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 500°C [16].
Produk hasil Kkalsinasi selanjutnya dilarutkan
dalam akuades dan dicampurkan dengan larutan
TiO,. Berikut ini adalah persamaan reaksi yang
terjadi dalam melakukan sintesis TiO,/CuO [23].

Ti(OH)4 + Cu(OH)—» TiCu(OH)s—> TiO + CuO

Campuran kemudian dikeringkan pada suhu
80°C selama 5 jam dan dikalsinasi pada suhu
600°C selama 3 jam, hal ini bertujuan agar
nanokomposit terbentuk dalam bentuk nanorods
[18]. Karakterisasi dilakukan pada nanokomposit
TiO2/Cu dan TiO,/CuO. Hasilnya tersaji dalam
difaktogram pada Gambar 1. Intensitas pada
difaktogram terlihat untuk TiO, dari kedua
nanokomposit terlihat pada intensitas 20 sebesar
25.33°, hal ini sesuai dengan pembanding standar
dari Inorganic Crystal Structur Database (ICSD)
druntuk intensitas 20 TiO, sebesar 25.33° [24].
Untuk CuO yang dikalsinasikan pada suhu 500°C
terkonfirmasi bahwa puncak intensitasnya berada
pada 35.47°; 38.9° dan 48.74° [15]. Pada uji XRD
terbukti bahwa CuO pada nanokomposit telah
terbentuk dengan ditandai intensitas 260 terlihat
pada 35.5°; 38.7° dan 48.7°.

Copyright © 2022, J. Sains Dasar, ISSN 2085-9872(print), ISSN 2443-1273(online)



98

Sedangkan untuk intensitas 26 Cu dapat
terlihat pada 43.6° [25], dan hasil difaktogram
untuk intensitas 26 Cu yang diujikan menunjukkan
nilai sebesar 44.6°. Namun, intensitas yang
dihasilkan untuk Cu pada penelitian ini cukup
rendah kemungkinan karena konsentrasi dari Cu
yang digunakan terlalu sedikit.
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Gambar 1. Difaktogram nanokomposit TiO2/Cu
dan TiO,/CuO

Pada perhitungan rumus debye-scherrer
menunjukkan untuk ukuran kristal dari TiO2/Cu
sebesar 27.64 nm, sedangkan TiO./CuO sebesar
29.01 nm. Sehingga, diketahui keduanya berada
pada skala nanometer vyaitu 1-100 nm. Uji
aktivitas antibakteri dengan bakteri Bacillus
cereus terhadap nanokomposit TiO2/Cu dan
TiO2/CuO dengan kontrol positif Amoxicillin
terjsaji pada Tabel 1. Dari hasil pengujian
diperoleh data pada nanokomposit TiO,/CuO
memiliki daya hambat pada bakteri sebesar 11.40
mm dan termasuk ke dalam antibakteri kuat,
sedangkan pada TiO2/Cu memiliki daya hambat
bakteri sebesar 8.1 dan termasuk ke dalam
antibakteri sedang. Hasil ini menyimpulkan bahwa
TiO2/CuO memiliki daya hambat bakteri yang
lebih baik dibandingkan dengan TiO./Cu.

Tabel 1. Zona hambat pertumbuhan bakteri
Bacillus cereus

Sampel Daya Penghambatan (mm)
TiO2Cu 8.10
TiO2/CuO 11.40
CuO 7.85
Kontrol Positif 30.6

Toksisitas dari Cu terjadi melalui beberapa
mekanisme di antaranya kerusakan dinding dan
membran sel, radikal bebas dari spesi oksigen
reaktif (ROS) dan perubahan struktur konformasi
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asam nukleat. Reaksi redoks pada ion Cu mampu
mengkatalisis produksi dari radikal hidroksil yang
reaktif menyebabkan terjadinya stres oksidatif
[21]. Cu?* mampu beraksi dengan hidrogen
peroksida (H20;) yang diproduksi bakteri melalui
proses oksidasi piruvat. Produksi hidrogen
peroksida melibatkan piruvat oksidase (spxB).
SpxB adalah dekarboksilase yang
mengkatalisis konversi piruvat, fosfat anorganik
(Pi) dan oksigen molekular (O2) menjadi hidrogen
peroksida, karbondioksida (CO,) dan asetil fosfat
[29]. Persamaan reaksinya sebagai berikut: [30].

Piruvat oksidase (SpxB)
Piruvat + Pi+ O —— asetil-P + CO, +
H-0;

Hidrogen peroksida di dalam sel mengalami
proses membentuk radikal bebas yang lebih reaktif
yaitu hydroxyl radical melalui rekasi fenton
dengan menggunakan kofaktor logam zat besi atau
tembaga. Pada reaksi fenton, Cu* mampu
membentuk OH* dengan reaksi berikut ini: [31]

Reaksi Fenton
Cu* + 02 —» Cu*+ 0,
Cut+H,0, ——» Cu®* + OH* +
OH-
Reaksi Haber Weiss
02* + H,0, ———» 0, + OH* + OH*

Reaksi Fenton dan Haber Weiss memiliki
keterkaitan, di mana reaksi fenton terjadi antara
logam seperti tembaga dengan hidrogen peroksida
(H202) menghasilkan Cu*, radikal hidroksil (OH*),
dan ion hidroksil (OH®). lon hidroksil bereaksi
dengan H,0, untuk menghasilkan superoksida
(O2-), ion hidrogen, dan air. Reaksi Haber Weiss
terjadi antara superoksida dengan hidrogen
peroksia (H20,;) yang menghasilkan radikal
hidroksil, ion hidrokdsil, dan oksigen (O-) [32].

Siklus redoks antara Cu?* dan Cu* ini dapat
mengkatalisis produksi radikal hidroksil (OH®)
yang sangat reaktif dan dapat merusak DNA
bakteri, yang selanjutnya dapat merusak DNA
bakteri. Radikal hidroksil ini atau OH® diketahui
dapat menghasilkan produk oksidasi melalui adisi
pada basa nukleat [21]. Zona hambat pada
nanopartikel CuO yang terlihat pada Gambar 2
diketahui sebesar 7.85 mm, lebih kecil jika
dibandingkan  nanokomposit  TiO./Cu  dan
TiO,/CuO.
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Gambar 2. Hasil uji antibakteri (1) sampel TiO2/Cu,
(2) sampel TiO2/CuO, (3) sampel CuQ, (4) kontrol
positif/Amoxillin (5) kontrol negatif aquades

Beberapa faktor yang dapat menyebabakan
perbedaan nilai zona hambat pertumbuhan bakteri
yaitu ukuran partikel, morfologi, dan konsentrasi
saat melakukan pengujian [6]. Di mana ukuran
partikel yang lebih kecil menunjukkan nilai zona
hambat bakteri yang lebih tinggi [18]. Hal ini
dapat dibuktikan dengan ukuran partikel dari
TiO2/CuO yang memiliki ukuran paling kecil
sehingga memiliki zona hambat paling tinggi.

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian disimpulkan
nanokomposit TiO/Cu dan TiO,/CuO dapat
terbentuk, dan diketahui dari puncak intensitas 20
untuk TiO, sebesar 25.33°, untuk Cu sebesar 44.6°
dan untuk CuO diketahui sebesar 35.5°; 38.7°, dan
48.7°. Untuk ukuran nanokomposit berhasil
terbentuk dalam skala nano, untuk nanokomposit
TiO,/Cu  sebesar 29.01 nm dan untuk
nanokomposit TiO,/CuO sebesar 27.64 nm. Pada
pengujian antibakteri di dapatkan nanokomposit
TiO2/Cu memiliki daya hambat bakteri sebesar 8.1
mm, nanokomposit TiO2/CuO sebesar 11.40 mm,
dan nanopartikel CuO sebesar 7.85 mm dengan
aktivitas antibakteri paling kuat vyaitu pada
nanokomposit TiO,/CuO.
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